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(57) Abstract: The invention relates to a method of improving the removal of concrete-, plaster- or clay -based pieces from a mould. 
According to the invention, a composition is applied to the mould, said composition containing less than 0.2 % water comprising an 
ester of a fatty acid with between 4 and 24 carbon atoms and of a neopentylpolyol bearing at least three hydroxyl groups. 

(57) Abrege : Cette invention concerne un procSde pour ameliorer le demoulage de pieces a base de bSton, de platre ou d'argile 
comprenant l'application sur le moule d'une composition dont la concentration en eau est inferieure a 0,2% comprenant un ester d'un 
acide gras de 4 a 24 atomes de carbone et d'un neopentylpolyol portant au moins trois groupes hydroxyle. 
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Procede de demoulage 

La presente invention vise un procede pour ameliorer le demoulage de 
materiaux hydrauiiques, notamment a base de beton, de platre ou d'argile. 

On connaTt des compositions de demoulage pour faciliter le 
demoulage de materiaux hydrauiiques tel que le beton. Ces agents ont 
5 comme fonction d'eviter que le materiau durci n'adhere au moule. Ainsi, on 
. ev'rte egalement la deterioration du moule. Par ailleurs, les agents de 
demoulage permettent Tobtention de pieces moulees ayant un aspect de 
surface lisse. Un aspect de surface lisse et sans imperfections est 
particulierement apprecie pour les pieces prefabriquees visibles telles que 
10 les pieces architectoniques ou exemptes de revetements speciaux 
(peintures, enduits...) 

Les compositions de d§moulage conventionnelles sont habituellement 
a base de composes d'origine minerale tels que les huiles petroli&res. 
Cependant, Tutilisation de tels composes implique un risque sanitaire et 
15 presente des inconvenients notamment en raison de leur faible 
biod6gradabilit6. 

La demande de brevet DE-A-2 253 497 decrit des compositions de 
demoulage sous forme d'6mulsions huile en eau dans lesquelles Thuile 
minerale est partiellement remplacee par des triglycerides. Cependant, les 

20 triglycerides ne peuvent remplacer les composes d'origine minerale que 
partiellement en raison de leur reactivite trap importante et du risque de 
deactivation de la surface de la piece prefabriquee. 

La demande de brevet EP-A-0 328 158 decrit une composition de 
demoulage pour beton comprenant des esters d'acides carboxyliques 

25 aliphatiques avec des alcools mono- ou dihydriques, le nombre total 
d'atomes de carbone dans Tester 6tant 8 a 46 et les esters ayant u n point de 
fusion superieure a 35 °C. Ces produits sont avantageux sur le plan 
environnemental mais n'apportent pas de meilleures performances que les 
huiles d'origine minerale au niveau demoulage. 
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La demande de brevet EP-A-0 561 465 decrit une composition de 
demoulage biodegradable sous forme d'emulsion huile en eau comprenant 
des esters d'alcool polyhydriques encombres et d'acides carboxyliques 
aliphatiques. Cependant, les compositions sous forme d'emulsion 

5 necessitent generalement Introduction de tensioactifs stabilisant I'emulsion. 
La presence de tensioactifs presente des inconvenients dans la mesure ou 
ceux-ci sont on§reux et ils reduisent le caractere biodegradable de la 
composition. Par ailleurs, les compositions sous forme d'emulsion posent 
gen6ralement des problemes de stabilite au stockage. 

10 La presente invention a comme but de proposer un precede pour 

ameliorer le demoulage de pieces a base de beton, de platre ou d'argile 
comprenant I'application d'une composition de demoulage performante et ne 
presentant pas les inconvenients cites. 

II a maintenant ete decouvert que Tapplication sur le moule d'une 

15 composition exempte d'eau comprenant un ester d'un acide gras a 
majoritairement 18 atomes de carbone et d*un neopentypolyol portant au 
moins trois groupes hydroxyles permet d'atteindre ce but. 

Une telle composition dont la concentration en eau est inferieure a 
0,2%, et done non 6mulsionn6e, est aussi appelee dans le domaine 

20 technique « huile entiere ». Elle permet ainsi de s'affranchir des problemes 
de stabilite inherents a une formulation en emulsion. 

L'acide gras portant 4 a 24 atomes de carbone est de preference un 
acide monocarboxylique. Cependant, des esters d'acide dicarboxyliques 
25 peuvent egalement etre presents dans la composition. Parmi les acides 
mono-carboxyliques sont pr§feres les acides aliphatiques 
monocarboxyliques a chatne droite ou ramifiee, satur^e ou insaturee. On 
prefere particulierement I'ester d'acide d'un acide insature. 

L'ester est de preference un ester d'acide comprenant 16 a 20 atomes 
30 de carbone. . Avantageusement, il s'agit d'un ester d'acide complexe 
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comprenant 16 a 18 atomes de carbone. Ces acides, aussi appeles 
« techniques » comprennent souvent un melange d'acides et done peu 
onereux. Particulierement pr6feres dans ce cadre sont les acides de type 
oleique, stearique, palmitique, linoleique ou ricinoleique, par exemple les 

5 acides gras de tali-oil. La composition comprend un ester d'un acide tel que 
defini ci-dessus et d'un neopentylpolyol portant au moins trois groupes 
hydroxyles. Le neopentylpolyol peut etre avantageusement choisi dans le 
groupe comprenant le trimethylolpropane, le ditrim§thylolpropane, le 
pentaerythritol, le di-pentaerythritol, le tri-pentaerythritol, le trimethylolbutane 

10 et des melanges comprenant ceux-ci. Ces alcools sont caracterises par le 
fait de ne pas posseder d'atome d'hydrogene en position p des groupes 
hydroxyles. Cette structure leur confere une stabilite particuliere, notamment 
vis-a-vis de la chaleur. 

L'ester peut etre un ester total, dans lequel Tensemble des groupes 

15 hydroxyles sont esterifi6s. Cependant, ii peut 6galement s'agir d'esters 
partiels, pr§sentant un certain nombre de fonctions hydroxyles libres. Enfin, 
la composition peut egalement comprendre des esters complexes, obtenus 
par esterification successive en presence decides monocarboxyliques et 
d'acides dicarboxyliques. Cependant, ces derniers sont moins recherches en 

20 raison de leur viscosite elevee. 

Gen§ralement, la composition de demoulage comprend Tester precite 
en une proportion comprise entre 10 et 100 % en poids, de preference entre 
20 et 60 % en poids. 

25 Selon un mode de realisation particulier de I'invention, la composition 

de demoulage comprend outre Tester pr6cite, un ou plusieurs derives 
terpeniques. 

En effet, la presence de derives terpeniques dans la composition de 
demoulage permet de diminuer la viscosite de la composition de demoulage, 
30 facilitant ainsi sa pulverisation etaugmente son caractere biodegradable. 



WO 2004/085126 PCTYFR2004/000667 



Les terpenes sont une classe d'hydrocarbure presente dans les 
plantes et composes d'unites d'isoprene. II peut s f agir notamment d'alcools 
. terpeniques. Parmi ces alcools, sont preferes les terpineols et leurs 
isomeres, de formule generate C10H17OH. Sont egalement avantageux les 
5 produits d'origine naturelle telle que I'huile de pin. 

De preference, le derive terpenique est present dans la composition 
en une proportion comprise entre 0 et 90 % en poids, en particular de 10 a 
70 % en poids. 

10 Selon un autre mode de realisation de I'invention, la composition de 

demoulage comprend en outre un composant mineral. Ce composant 
mineral peut etre un solvant mineral et/ou une huile min£rale. 

Bien que ces composants d'origine minerale soient peu recherch^s en 
termes de biodegradabilite, leur mise en oeuvre permet notarnment la 

15 formulation de compositions de demoulage pour des applications 
particulieres n£cessitant une viscosite faible, permettant une meilleure 
pulverisation et rendant ainsi la composition de demoulage moins onereuse.. 
On entend par solvants ou huiles minerales des melanges d'hydrocarbures 
d'origine minerale ou de synthese plus ou moins lourds renfermant 

20 principalement des hydrocarbures aromatiques, paraffiniques et 
cycloparaffiniques. 

Les composantes min§rales peuvent etre presentes dans la 
composition de demoulage en une proportion comprise entre 0 et 90%. De 
preference, elles constituent, lorsqu'elles sont presentes, 10 a 70 % en 

25 poids. 

Les compositions de demoulages decrites ci-dessus peuvent bien 
entendu 6galement contenir des additifs habituels dans la matiere. Parmi ces 
agents peuvent etre cites par exemple les agents mouillants, les agents anti- 
corrosion, les agents anti-oxydant, les cires et les resines. 



30 
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Une composition de demoulage particulierement preferee dans le 
cadre de I'invention comprend 30 a 90 % en poids, de preference 35 a 50 % 
en poids d'ester tel que defini ci-dessus et de 10 a 70 % en poids, de 
preference de 50 a 65 % en poids de derive terp6nique. 
5 Une composition de demoulage tout particulierement preferee est 

constitute de ces deux composants, a Pexclusion de tout autre composant 
supplemental. 

La preparation des compositions de demoulage decrite ci-dessus est 
10 realisee de maniere connue en soi. Ainsi, la composition peut etre preparee 
par simple melange & temperature ambiante des matieres premieres jusqu'& 
obtention d'un melange homogene. Ainsi, la preparation est plus aisee que 
dans le cas d'une composition de demoulage sous forme d 'emulsion 
necessitant une §tape d'emulsification en presence d'agents tensioactifs. 

15 

Le proced§ ameliorant le demoulage de pieces a base de beton, de 
platre ou d^rgile selon I'invention, comprend Tapplicatidn d'une composition 
telle que d§crite ci-dessus sur le moule. Cette application peut se faire par 
tout moyen connu par I'homme du metier, par exemple par pulverisation ou 
20 application au chiffon. Un exemple d'application particulierement avantageux 
constitue I'application par pulverisation. 

La consommation de la composition de demoulage, appliquee par 
pulverisation, est g6neralement de 50 a 100 m 2 /litre. 

Les §tapes subsequentes de coulage et de demoulage des pieces 
25 realis§es avec des compositions a base de beton, de platre ou d'argile 
peuvent se faire de maniere tout a fait habituelle. 

L'invention sera decrite plus en detail ci-apres au moyen des 
exemples non limitatifs suivants. 
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EXEMPLE 1 

On utilise a titre de composition de demoulage un ester de 
pentaerythritol d'acide gras de tall-oil (Resinoline E 500, Derives Terpeniques 
et Resinoleiques, France). 
5 Ce produit a une viscosite a 20 °C de 175 cSt. L'indice d'acide mesure 

est de 15 mg KOH/g de produit. 

EXEMPLE 2 

On prepare une composition de demoulage par melange a 
10 temperature ambiante de 4 kg de resinoline E 500 et 6 kg de melange d'huile 
de pin et d'alcools terpeniques comprenant de 88 a 93 % en poids d'alcool 
de terpene-ol (Dertol 90, Derives Terpeniques et Resinoleiques, France). 

La composition ainsi obtenue a une viscosite a 20°C de 60 cSt. Son 
indice d'acide est de 6 mg KOH/g de produit. 

15 

EXEMPLE 3 

Oh prepare une composition de demoulage par dilution a temperature 
ambiante de 1 kg de la composition de I'exemple precedent avec 1 kg de 
solvant de type white spirit desaromatise (Spirdane D60, Total, France). 
20 La composition ainsi obtenue a une viscosite a 20 °C de 6,22 cSt et 

un indice d'acide de 3.2 mg KOH/g de produit 

EXEMPLE 4 

On prepare une composition de demoulage par melange a 
25 temperature ambiante de 4 kg de ester de pentaerythritol d'acide gras de tall- 
oil (Resinoline E 500, Derives Terpeniques et Resinoleiques, France) avec 6 
kg de solvant de type white spirit desaromatise (Spirdane D60, Total, 
France). 

La composition ainsi obtenue a une viscosite a 20°C de 7,3 cSt et un 
30 indice d'acide de 5 mg KOH/g de produit. 
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EXEMPLE 5 

On prepare une composition de demoulage par dilution a temperature 
ambiante de 5 kg de la composition de I'exemple 2 avec 5 kg d'huile 
5 petroliere paraffinique (HMVIP30, Shell, France). 

La composition ainsi obtenue a une viscosite a 20°C de 15.6 cSt et un 
indice d'acide de 3 mg KOH/g de produit. 

Essais d'application 

10 Les compositions de demoulage des exemples 1 a 5 sont pulverisees 

sur chacune des parois metalliques d'un rhoule de 30 cm de longueur, 10 cm 
de largeur et 30 cm de hauteur. 

Au laboratoire, la consommation en composition de demoulage est 
d'environ 50 m 2 /litre. 

15 Puis on coule dans le moule du beton normal, non adjuvante, non 

etuve, selon les specifications donnees dans le tableau 1, et comprenant 
comme ciment, un ciment de type Saint Pierre La Cour CEM I 52,5 CPA CE 
CP2 NF. La composition de beton ainsi obtenue est coulee dans le moule 
puis vibree a I'aiguille (2 fois 20 s). 

20 

Le demoulage de la piece de beton se fait a 24 H apres coulage. 

Les performances d'application des compositions de demoulage sont 
evaluees d'apres les criteres d'observation de la piece et du moule detailles 
25 dans le tableau 2. On evalue ainsi a la fois I'aspect de la piece en beton et 
I'aspect du moule. 

A chaque critere est associe un degre d'importance selon le tableau 3. 



30 
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Tableau 1 : composition du beton utilise pour I'essai application 



Granulats Palvadeau 


1 M J (Kg) 


12,5 


376 


8/12,5 


276 


"4/8" 


423 


"2/4" 


57 


"1/4" 


245 


0,5/1 


134 


0,315/1 


198 


0/0,315 


107 


0/0,160 


23 


CIMENT 


350 


EAU 


175 


TOTAL 


2364 



5 



Tableau 2 : performances d'application 



Abreviation 


Aspect de la 
piece en Beton 


Abreviation 


Aspect du 
moule 


P 


aspect de 
parement 


Po 


Poussierage 


B 


Microbullage 


E 


Encrassement 


Po 


Poussierage 


Pt Ac 


Points d'accroche 
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Tableau 3 : critere - degres devaluation 



Microbullage 

Poussierage 
Encrassement 
Poins d'accroche 


Degres devaluation 


Aspect de Parement 


Sans 


(--) 


Mauvais 


Leger 


<-> 


Moyen 


Fort 


(+) 


Bien 


Tres Fort 


(++) 


Tres bien 



~~ Le test est renouvele au minium trois fois successivement pour mieux 
apprecier les performances de la composition de demoulage. Les resultats 
de revaluation des differentes compositions de demoulage suite a Tessai 



5 d'appiication sont donnes dans le tableau 4. 



Tableau 4 : Resultats de I'essai d'application 



Compositions 


Essais 


Beton 




1 


4 


P(+) 


E(-) 






B(-) 


/ 






Po(-) 


Po(+) 


2 


5 


P(++) 


E(-) 




aspect 


B(-) 


/ 




qlace 


Po(-) 


Po(+) 


3 


5 


P(+) 


E(-) 






B(-) 


/ 






Po(-) 


Po(-) 


4 


6 


P(+) 


E(-) 






B(-) 


/ 






Po(-). 


Po(-) 


5 


3 


P(+) 


E(-) 






B(-) 


PtAc(-) 






Po(-) 


Po(~) 



WO 2004/085126 



PCT/FR2004/000667 



A titre de comparaison, les memes essais ont ete realises avec 
plusieurs formulations disponibles dans le commerce. I! s'agit des 
5 formulations des produits CHRYSODEM CH2, CHRYSODEM EC01, 
CHRYSODEM BIO 2 et CHRYSODEM B dont les compositions et les 
viscosites sont portees dans le tableau 5. 

Tableau 5 : Caracteristiques des compositions de demoulage de 
10 comparaison 





CHRYSOD 
EM CH2 


CHRYSODEM 
ECO 1 


CHRYSODE 
M BIO 2 


CHRYSODE 
M 
B 


Nature de Phuile 


mineral pur 


vegetal pur 
(base huile et 
ester de colza) 


base 
vegetale 
(base huile 
colza) 


emulsion 
minerale 


Viscosite @20°C 


40 cSt 


40 cSt 


8,5 cSt 


5 poises 



Les resultats des essais effectues sur les compositions de 
comparaison sont reportes dans le tableau 5. 



15 Tableau 5 : Resultats de revaluation apres essais d'application 

des compositions de demoulage de comparaison 



Huiles reference 


Nombre 
d'Essais 


Aspect de la 
piece en Beton 


Aspect du 
Coffrage 






P(+) 


E(-) 


Chrysodem CH2 


4 


B(+) 


/ 






Po(-) 


Po(-) 






P(+) 


E(-) 
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Chrysodem ECO 1 


4 


B(-) 


PtAc(-) 






Po(-) 


Po(-) 






P(+) 


E(-) 


Chrysodem BIO 2 


4 


B(+) 


PtAc(-) 






Po(-) 


Po(-) 






P(++) 


E(-) 


Chrysodem B 


4 


B(-) 


/ 






Po(-) 


Po(+) 



On remarque que le meilleur aspect de parement est obtenu avec 
I'huile en emulsion Chrysodem B. Cette derniere permet d'obtenir un tres bel 
aspect de parement et avec peu de microbullage. Ce meme aspect de 
5 parement est obtenu avec la composition 2 avec un aspect de coffrage 
identique. Les deux compositions de demoulage permettent de diminuer le 
microbullage des pieces en comparaison a des compositions de demoulage 
classique. 

10 On constate ainsi que I'utilisation des compositions selon les 

exemples 1 a 5 permet d'obtenir des resultats au moins equivalents si non 
superieurs a ceux de compositions de demoulage classiques. 
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REVENDICATIONS 

1. Procede pour ameliorer le demoulage de pieces a base de 
beton, de platre ou d'argile, comprenant I'application sur le moule d'une 

5 composition comprenant moins de 0,2 % en poids d'eau comprenant un 
ester d'un acide gras de 4 a 24 atomes de carbone et d'un neopentylpolyol 
portant au moins trois groupes hydroxyle. 

2. Procede selon la revendication 1 , dans lequel la composition 
10 comprend en outre au moins un derive terpenique. 

3. Procede selon la revendication 2, dans lequel le derive 
terpenique est un alcool terpenique. 

15 4. Procede selon Tune des revendications 1 a 3, dans lequel la 

composition comprend en outre un composant d'origine minerale. 

5. Procede selon Tune des revendications 1 a 4, dans lequel le 
neopentylpolyol est choisi parmi le trimethylolpropane et le pentaeiytritol. 

20 

6. Procede selon Tune des revendications 1 a5, dans lequel Tester 
est un ester d'acide comprenant 16 a 20 atomes de carbone. 

7. Proc6de selon Tune des revendications precedentes, dans 
25 lequel Tester est un ester d'acide insature. 

8. Procede selon la revendication 7, dans lequel Tester est un 
ester d'acides gras de tall oil. 
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9. Procede selon Tune des revendications 1 a 8, dans lequel 
Tester est present dans la composition en une proportion comprise entre 10a 
100% en poids. 

10. Procede selon la revendication 9, dans lequel Tester est 
present dans la composition en une proportion comprise entre 20 a 60% en 
poids. 

11. Procede selon Tune des revendications 2 a 10, dans lequel le 
derive terp§nique comprend du terpin6ol. 

12. Proced§ selon la revendicationll, dans lequel la composition 
comprend plusieurs isomeres du terpineol. 

13. Procede selon Tune des revendications 2 a12, dans lequel le 
derive terp6nique est present dans la composition en une proportion 
comprise entre 0 et 90% en poids. 

14. Proc6d6 selon Tune des revendications 4 a 13, dans lequel le 
composant d'origine minerale est un solvant et/ou une huile paraffinique, 
cycloparaffinique ou aromatique. 

15. Procede selon Tune des revendications 4 a 14, dans lequel le 
compose mineral est present dans la composition en une proportion 
comprise entre 0 et 90 % en poids. 

16. Procede selon Tune des revendications 4 a 15, dans lequel la 
composition comprend de 30 a 90% en poids d'ester et de 70 a 10 % en 
poids de derive terpenique. 



WO 2004/085126 



PCT/FR2004/000667 



17. Precede selon la revendication 16, dans lequel la composition 
comprend de 35 a 50% en poids d'ester et de 50 a 65% en poids de derive 
terpenique. 



